POLSKA 
LUDOWA 




147748 


Patent dodatkowy 
do patencu ftr — — 








ZgicStOfiO! 66 10 1? < !\26l9Ctfi) 






Picrws^Aatwo ^ 




URZ^O 
PATENTOWY 
PRL 


?glo«i!e«lc ogfotzono: as o$ 09 

Op& paterttowy opu&Ukawana; 89 jo 3 J j 


JUL CI. 4 C07C 49/557 



tv6rcy wynalaiku: testa te «idt. Karia B*ld«,l e2( W(toi „,. fcl , ^ 2e , G<ra , 

LTj-saula 4/Jtczak, DaCUta Kalemba, Ifltadyala* S. tHjd 
Uj>raw«lD«y a patents Inatytut Ch«„ii frmqwio^j, w araza * 0 [Pol-ska ) 



SPOSfiB OfRZYHYWAKIA JON0N6W t MEmoJOKONOW 

P™ a d*iot 681 wynala^u jaat apoadb otrsycywania ^orrfw 1 wt,^^ pra „ k6 ^ anaao ,„ 

1 InvT ^ 2 ' b4tanonetfi 3 -*•**• -3rtai««dt PrcduWtv w anan y ^ 

'"7 ; -w^lPionon, * M j*u) K aao t oae wa„ la „ praaayiK, per^y^y t k OEffla tyc afl y» Jal! o 

ml V M», « ezym aViedcza. licane publlkocje i patetity * 
Znahe a publtkacji p.t. « C he«ni a ! t e ch«o lo8 i a zepe^w Fm J.Kulewa 

*t«jPWw«i« joaon*. aatylojcnw*, a * awh aur0 * c< 5 w /w tya rt-nie* z eytfalu. 

h !. 0t>iSU P3tBr,t ° We 6° Z «W W ?<* 958 or 32 «.cho»i«. B kl. 8 o op la u patented 

Znaay Jest a Japorfsklch oplsdw p 8 t w to*ych lir Bp 7 313 087 1 7 fen tl-7 l. . 

.it u , * ar? °" e "' w ooacnosei Srodkow odvadftisda.cych i alkoholpwych roatvprd* wedorotl.ntaSw 

10 gaasin t wodnw mt^ru siarezynu eodowego w taefl i e okolo 
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Eheny Jest c«ly szereg kstaUzetofSV koi«)«t. S9 c;U cytralu z katonami, »igd«y iBhyal fe _ 
r.olafl lub (Mt aB ol.n sedowy craz on , lry „ postael mlesz.r.iny *toio». e j z -odo^tlenku aaonio- 
»* g0 i zvlozku ,» nl . r* tad . W8 „ <w 0 dor 0 ti. er ,ki, alkcholany, r e r>ol al! y>. N.je Mfe i.j atosova- 
* tetr^tylo^^^wy, tatraetyloamoniowy. tenya«trlwtyl 0VMB i mv . Ja k 

wyk„* a i y n&s « taU]i wtW y z grupy wymieMcnych ami* prow.de, dp niakiaj wydaj- 

«»<ei p»««J«.«wi V ku i znacznej IJaaal ybocznych prpdukttw wlelkoczasteczkov-ych. 

Stcsowehe metpdy kondcnMcjl eytr a lu z keton a ml 3a aclskodajn* lub czascchloroe a 
P ot,adto » pracesaoh pariodycznych stosuje ,i« du* B ntfel rozpuazczalnlkdw. M.poMkiwwi. 
okazelQ • *e rco*na ptrzymywac mm, i lastylpjonpny z vyeoka. wyda jncSei, bez powstawa- 
nia st ? ie>nych st:l«Kdw i w czasle ni e dluzszytr. MA 6 godzif. 

Wadlug vyt^lazku. aposdb otrzymywaMa jonondw 1 metylaionondw pr* eZ kondamscje eytralu 
t acetop lub v ofeacnolci totalizator* , 3 na st<tp n i e cyWU Mj , p 0 v 8t(1 l e g 0 pro - 

1 Tt« > * feop^ll^rdw atyrahpwych z dayfcr.ymi grupaoi -Oi,-N/CH,A, lub 

-CH^-K/cHj/j, u P rz*diUo aktywoweny, kotzystnie rozaiartcsonyw rPzt«,r eB . ««t»yi tpdorptieriku 
aodftvego. 

Sppadb wedlug wynalazku »» 2 „ a pr! »w a dzi<f zardw«p aatoda p.rlocfycxn* Jak i ei«l». Spo- 
»ob OH tod 4 P erlP<ty c2 «a. karzystni* provadzi »1« przy gaohowaniu stpsur* U aplpwagp cytraL 
da aoatonu 1 .8-12 v temperature 4 5 . 5 6 0 C DM Jenon**, a stoaunku moloweg* eytralu dp 2- 
butanonw 1 : <j-n „ taaparaturze 60-?3°C dla tfetylajoftoad*. 

Spoaib *«dl U g wynalazku, obok noiScl powsta ^ CJreh a ik a li can y ch , 

poswala rowfile* na znaezn* ograniczenie lloaqj pollrwrypsnych produkt<5w ubpcznych kondftn- 
sae^i eytralu z a « e t onem lub i-butanor™*. 0.1*1 pr 0 w ed2e nI U procssu kondehaacji v obocnoa- 

Vf 0 "! tU Pr ° CeS WEdiU8 Wyt,alaZhU P^^id W pro oesle ciag- 

iyn. uzy 8 kuj e 8M znacznle tttajn zuiyeie p«pu.. B »lniWw w cfcdnastc* C za 9 u. 2 3S t OSO wa- 
«ie snioaltu ^ako katallzatora pozwala m wlalpkretna uiyela go-v Droceele po uprzsdhia^ 
rsganeracji 1 aktywacdl. Sposdb clagly keraystnie pro% 0 dzi al§ pr .zy Za0 M O w anJu atoSu^ku 

O -4.0 otn^/mi ft w przypadku vytwarza^i, Joophrf., a cytralu do *-but,h«,« J ,9-14 v tampa- 
raturze 5 0-?5 C p rZ y f.at S iahiu przaplyw 1,0.j,0 cm'/wih w P r«yp B dku wytwarzanla nwtyiojo- 

Przykl^d X. Odw**Pno 100 g QUiohitu Wcfatit Saw jl Se 2 ar >o 6 cto 3 5* r^tnon* 

W kOlbla umi eS2 c2an 0 50 « i^tyvowetega ^hionitu 4 U6 g /a p0 mole a cetonu, 2«v»rto« 

kd.k.pt mna mies^ahl I 1^ por**kcyj^, Z warstwy ortfanicziwj oddestylowa^ acton, • pczo^ 
t^iofid poddeno dsstylac^ pod ^mniedE^onyft eifihl*ni e «. Otraymatto 28, o « *rydft jftoiei/ 

poaiidojononu* 

Char aktgrys tyke produktu 

temperature wrz^nla 9a - 103°C /106.? Pa / 0,8 Tr*/ 

102 - 108°C / 153 f 3fti / 1,0 Tr/ 
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Frzyktad II. <*wa,*otto loo g smionitu Wofatit i zalano 250 g & * roistworu 

wodoratletiku sodcwegp W vpdai* destylovane j i pozoataHiafto f*a 1 h, Clecz znad jonitu zdekanto- 
w<ano,a jonit przemyto wpdet dastylovanat do od«zytiii obaj^tnego sciekdw * o«t*tftiego prsemycia. 

W kolble untie azc zona 50 g z&ktywqwanego anionitu i 11? g i # 6 Bola/2-ljutaHOftU, Z*Warto£<5 
kolby pgrzatto do 75 - 78°C 1 wkrapl*ho 21,5 g /0>lU w©W<:ytralu. Po '^ka^^iu re^k^i mt^ 
wvim^ poreakeyjti*, %dekantow»no z nad J^itu,a ^anit praemyto 2-butanpfcu, Z poi? t c*ofcych rvz- 
twor^w pod normaJnym ciinicnlvni odp^dzotto sadmiar 2-buta*onu a organic**** fttzoatalc^ poddsne 
destylae^i pod zmniedszony* cl£*Unie«w Otrzymauo 20, 0 g/66 * wyfla^oiet taoratyeanej/ pa*u- 
dotnetylojonortu. 

Charakteryatyka produktu 

wsptHcfcynnik r*i> a kcji n|° * 1,5163 - 1,9209 
teflifceratura vrzenia 163 - 150°C /667 fa /$ Ir/ 

czysto£<5 GLC w ln. 96 96 

Produkt cykllzcwano w zrtany eppstfb. v celu otrzytoahis ratylo jonenu, 

Przyklad HI, Kolutfftt azkl 9 ha. (dlugoid 300 «a fl £rednica a5 ogrzano pomoc^ 

piaSzcza wadnego pol^onego z termpstateifl do temp. 4 5 *c 1 napelnXono 155 <S **ktywo*afcego &nia~ 

* kolbl* przygotowanp *ia*za*Un$ 60,6 g /a>* mola/ cytraltt, 232 g A„0 moWacetotiu * 
100 vody desty)ow a m^. Tak przygotowanq mie szenirje. sub*tr*t6w tlaczono do kolumny mp*U 
nionej Johitem prz e z j e j dairy *a*6r, utrzy*y>r S K 0 stai* nat«* M *« p*-*«p*ywu 3,29 c * 3 /»i» oraz 
aialq temperature piaazcza ^5°c» 

Po wprowadzenlu cslej ilosci mioszani*iy aubstratdw, rozpocz^to PrzemywBuie kolumny 21 3 g 9 ca- 
to*u v q«1u wyp*ukar>ia resztek produfctdw /temp. +45 0 C f nat^«nl« prz*plyvu 3*29 caVal*. 
2 otrzyiftenej mieszanitjy odd*a tylowano aceton /w Uoaei akoio 300 Varatwe. qr fi anUan% pp 
osuszattiu poddano d^atylacji pr6*hio^eJ- Otrzy^no 5« g /95 t 5 % wydajnoicl/ ^a^o^ononu. 
Charaktgryat^ka frroduktu 

vsp<$*czyrmik rafrakc^i « 1,5246 - 1,526D 

tenjp^ratura v^rzenia 9B - 103°C/2C36 P 7 Pa /0,S Tr/ 

3 02 - a08°C/l33,3 N /1,0 Tr/ 
czystoa£ CLC <ai^, 98 pfi 

Dtrzytuany produkt oyklizowano w zparjy spo^ob w celu otraynania Jorohu. 

Przyk^^d XV. Kolumn^ szklah4 /dlugpga IOOO n» p ezcroko^a 13 mm/ n B p e *rrtano 100 g 
z^ktyvowan^o <ft io»ttu Wofatit Kolum^ za pa*** plaazcza wodt» e o ogrza^o do te^era^ 

tury 75 C. Do kolumDy przez gdrny ^ vlot dozo*a*o wcaeaMe^ przygotov a ^ aiieManjUi, aub- 
strut** /60,8 e - 0^ ™ia cytralu i 37^^ g * 5.* mola H^butahnnu/, ut rt y»y-a«D stala te^pe- 
r e t^ v zip 2u jwnu oraz stel« ttat^eni* prz^piyvu tole*z«*i*y reakcyJ^J 3,3 o ft Vml«. 
Po wprowsdzaniu oalaj Uo^ci Bivmtiliqr «ubetrat6w rozpoc^to prz eBi yva«le kolumny alkoholem 
etylowyt. /okojo loo g/* Waratv^ ««ialett| produktgw p«k AeB ono ^ alkoholem, ktpry» przemyto 
Jonit, Z atrzyhsanej wieszanirty oddsstylowanp 2-butanofi z alkofaolw etylowym. toeudoMtyloJo- 
ttoh wy^zieiano prap B ratywnie» * rutynovy apoaob tBa drodz* raktyfik^eji pod zmi^z^ym citf- 
Hiebie». otr^ymano 5^,7 g/^ # 0 ^ vyda jno^ci/produktu. 
Chare kt g r^ t yka fi^q^_"ktu 

wsp61czynnik refrakcji » 1*5163 - 1»5209 
tem^aratura vrzenja 142 - 130 g C/66e # 6 Pa /5 f 0 Tr/ 
czysto^c OJU: min* 36 $ 

Produkt cykzizowano w z^ny spos db w celu otrzymania oiatyiojonortu. 
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1. o P0St !b 0 tr 8 ymyw 9 ni < , jonotxJw i n,etyl o;) ono«dw przez kor^acjs cjrtrelu * a „t,r*B lub 
2-tmt.nonM w observe 1 katelizatora, . na B t SpniB cykll^ci? P pw sta i 8go produktu, , „ a « 1 « n 

tywewany, korzyatnle rozclstkstonyo wodnym raz-twot-en, wodorotlenku sodu, ' 5 

a. s PoS db wa^^tn. i. « n • « x . b „ , « yB ,i e toM mmci9 p ^ adzI „ tod 

IT « y ? Pr23f eachevanlu mslowegd cytralu do .c.twu l t8 -i a w twp»r.tw M « 5 . 5 6°c 

lojono^ 8 8tOSU "' < ' 4 moloWego c5,tr9lu d ° 2-butenonu 1:3-11 « te* P er a tur« 6o- 78 °C dl* Mt y- 

3. spe^b -«Jiug i P xnenl enny ty M . kend.hwej, P ™ S d ai «, * e t<,d«, 

ciqglq P «y *«h*v anl u B t 0SU „kU noloweg, cytralu d„ 1,8.12 « tmpentun. I» 3 - 5 S 0 C pray 

10,10110 now- * 
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